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A 

FEUILLES DE MASQUE ADHESIVES A USAGE COSMETIQUE ET 

MEDICAL 
1 » Domaine de 1 1 invention 

La presente invention concerne de nouvelles 
feuilles de masque autocollantes et concerne plus 
particuli^rement des feuilles de masque adhesives qui 
5 ont au moins une couche adhesive de type aqueux, 
contenant un acide polyacrylique ou des sels de celui- 
ci ainsi qu'un copolymere ether methyl vinylique/ester 
maleique de monoalkyle ou un copolymere ether methyl- 
vinylique/anhydride maleique en tant que base adhesive, 
10 presentant ainsi une bonne adhesivite sur la peau et 
une bonne retention d'eau. 
2. Description de l'art anterieur 

Ce type de masques pour des usages cosmetiques 
inclut habituellement les pates, les cremes et les 
15 gels. Ces types conventionnels de masques cosmetiques 
sont utilises par application sur la peau a l'aide d f un 
(de) doigt(s) et doivent etre retires par lavage ou 
decollement apres une periode de temps predetermine . 
Et les mati^res du masque sont relativement longues a 
20 secher. 

Pour eviter 1' ennui de 1 1 utilisation des 
formulations de masques cosmetiques actuelles, il a et6 
tente de fournir une feuille de masque dans laquelle 
les matieres cosmetiques actives sont appliquees sur la 
25 feuille. 

Par exemple, des formulations de feuille de masque 
cosmetique, dans lesquelles la couche adhesive est 
preparee a partir d f un acide polyacrylique, de 
gelatine, de polymeres hydrosolubles tels. que la 
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carboxymethylcellulose, d'alcools polyvalents et d'eau 
sont proposees (Cf. JP 54-49334A, 63-162610A, 63-78199A 
et 1-254612A) . Toutefois, ces formulations de feuille 
de masque cosmetique ont pour inconvenients qu'elles 
contiennent divers composes differents de haut poids 
moleculaire et une grande quantite de charges, et quW 
reticulation homogene n'est pas atteinte, ce qui 
det£riore la conservation de leur forme a une 
temperature plus elevee (environ 40 °C) . Cela a pour 
effet qu'il reste des matieres collantes sur la peau 
apres le retrait de la feuille, ou bien que les feuill 
peuvent etre aisement d^tachees de la peau du fait d 

leur faible adhesivite a celle-ci. 

D'autres formulations de feuille de masque 
cosmetique ont ete proposees dans lesquelles le 
copolymere ether methylvinylique/anhydride maleique est 
employ^ en tant que base adhesive (Cf. JP 60-34924A, JP 
61-22012A, JP 58-167510A) . Ces formulations de feuille 
de masque cosmetique ont pour inconvenients de 
n6cessiter 1 'utilisation concomitante d'un latex pour 
conferer une adhesivite et de 1' adherence, et de devoir 
contenir une grande quantite de charges pour conserver 
leur forme. En outre, leur retention d*eau est tr£s 
mauvaise, de sorte qu'elles ne peuvent pas etre 
utilisees sous la forme d f une feuille de masque 
adhesive de type aqueux. En outre, elles provoquent des 
irritations de la peau. La formulation de feuille de 
masque cosmetique decrite dans JP 58-167510A contient 
une petite quantite de copolymere ether methyl- 
vinylique/anhydride maleique pour le controle du pH. 
Toutefois, cette formulation de masque est aussi non 
satisf aisante dans la mesure ou elle presente une 
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mauvaise retention d f eau, une mauvaise conservation de 
la forme et une faible adherence. 

Une autre formulation de feuille de masque 
cosmetique ayant une adherence amelioree' & la peau, 
dont la base adhesive est preparee a partir d f un 
caoutchouc contenant de l'eau, est proposte dans JP 55- 
92306A. Toutefois, la formulation de masque a base de 
caoutchouc a pour inconvenients que l'eau contenue dans 
la couche adhesive n 1 est pas dispersee en continu dans 
la couche et qu'on n ! observe pas d'action emolliente 
efficace de l'eau ni d' absorption des substances 
actives dans la peau. En outre, comme la couche 
adhesive est trop fortement collee a la peau, la couche 
cornee peut aussi etre decollee ou la peau peut etre 
irritee lorsque l'adhesif est retire de la peau. Par 
consequent, il est necessaire de fournir des feuilles 
de masque adhesives ayant une bonne adhesivite ainsi 
qu'une bonne retention d'eau. 

Dans ces circonstances, les presents inventeurs ont 
effectu^ des recherches approfondies pour fournir des 
adhesifs ayant une bonne adhesivite et une bonne 
retention d'eau et, en conclusion de celles-ci, ont 
trouve que I'objectif ci-dessus peut etre accompli en 
employant un 6ther m§thylvinylique/ester maleique de 
monoalkyle ou un ether methylvinylique/anhydride 
maleique ainsi qu f un acide polyacrylique ou des sels de 
celui-ci en tant que couche adhesive. 

Ainsi, un objectif de 1 'invention est de fournir 
une feuille de masque constitute d'une couche renfort, 
d'une bande amovible et d'au moins une couche adhesive 
contenant des ingredients actifs, une base adhesive, 
des alcools polyvalents, des sels m£talliques 
polyvalents, eventuellement des stabilisateurs, 
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6ventuellement une charge et eventuellement des 
polymeres hydrosolubles ou gonflables dans de I'eau, 

caracterisee en ce que ladite base adhesive est 
constituee d'un copolymere ether methylvinylique/ester 
5 mal6ique de monoalkyle ou ether methylvinylique/- 
anhydride maleique, et d'un acide polyacrylique ou de 
sels de celui-ci. 

D'autres objectifs, caracteristiques et 

applications de la presente invention apparaitront aux 
10 specialistes de la technique d'apres la description 
d^taillee suivante. 

La figure 1 est un mode de realisation de la 
feuille de masque ayant une couche adhesive selon la 
presente invention. 
15 La figure 2 est un autre mode de realisation de la 

feuille de masque ayant deux couches adhesives selon la 
presente invention. 

Dans les figures 1 et 2, les chiffres 1 et 1' sont 
des couches adhesives, le chiffre 2 designant une couche 
20 amovible et le chiffre 3 une couche renfort. 

Pour la presente invention, la feuille de masque 
adhesive est constituee d'un support (couche renfort), 
d'au moins une couche adhesive, et d'une bande separee, 
lesdites couches adhesives etant caracterisees en ce 
25 qu'elles contiennent un copolymere ether methyl- 
vinylique/ester maleique de monoalkyle ou un copolymere 
ether methylvinylique/anhydride maleique ainsi qu'un 
acide polyacrylique ou des sels de celui-ci, en tant 
que base adhesive. En outre, les couches . adhesives 
30 contiennent des ingredients actifs, des polymeres 
hydrosolubles ou gonflables dans de l'eau, des alcools 
polyvalentS/ des sels metalliques polyvalents et 
similaires . 
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Si on utilise seulement des acides polyacryliques 
ou des sels de ceux-ci en tant que base adhesive de la 
couche adhesive, la feuille de masque adhesive obtenue 
presente une mauvaise adhesivite et une mauvaise 
5 conservation de forme. En outre, si le degre de 
reticulation est reduit afin d'ameliorer 1 1 adhesivite, 
la retention de forme de la feuille de masque adhesive 
obtenue est deterioree, si bien qu'elle laisse une pate 
sur le site d 1 application apres le retrait. En 

10 p'articulier, lorsqu'on utilise une etoffe non tissee en 
tant que support, les matieres actives contenues dans 
la couche adhesive peuvent passer dans le support en 
etoffe non tissee- 

La combinaison d'un copolymere ether methyl- 

15 vinylique/ester maleique de monoalkyle ou d ? un 
copolymere ether methylvinylique/anhydride maleique 
avec un acide polyacrylique ou des sels de celui-ci 
eiimine lesdits probl6mes. 

Cette combinaison ne deteriore pas les propriety 

20 de chaque matiere et ameliore meme leurs proprietes de 
facon synergique. 

Le copolymere ether methylvinylique/ester maleique 
de monoalkyle confere une bonne resistance a la 
traction et une bonne force d 1 adherence a la feuille de 

25 masque adhesive, et presente une bonne aptitude a 
former un film, alors que l f acide polyacrylique ou ses sels 
fournissent une bonne retention d'eau, une bonne 
. adhesivite et un bon effet thixotrope durant la 
formation de la couche adhesive. 

30 La quantite d' acide polyacrylique ou de sels de 

celui-ci incorporee dans la couche adhesive est entre 
2 % en poids et 30 % en poids vis a vis du poids 
total de la couche adhesive. Le poids moieculaire 
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d'acide polyacrylique ou de sels de celui-ci est dans 
la gamme de 1 x 10 3 a 5 X 10\. S'il est superieur a la 
limite superieure de la gamme ci-dessus, l'adh6sivite a 
la peau devient mauvaise. 
5 Le sel d'acide polyacrylique peut inclure, de fagon 

non limitative, un sel d'ammonium ou de sodium. 

La quantite de copolymere ether methylvinylique/- 
ester maleique de monoalkyle ou de copolymere ether 
methylvinylique/anhydride maleique est dans la gamme de 
10 5 % en poids a 20 % en poids vis a vis du poids total 
de la couche adhesive. Le poids mol6culaire moyen du 
copolymere est entre 1 X 10 4 et 5 X 10% et le degre de 
neutralisation stoechiometrique (pour 1' ether methyl- 
vinylique/anhydride maleique, le degre de 
15 neutralisation dans la forme hydrolysee) est dans la 
gamme de 1 % a 100 i. 

Le groupe alkyle contenu dans le copolymere peut 
inclure, de fagon non limitative, le groupe methyle, 
ethyle, propyle, isopropyle, butyle, isobutyle et 
20 similaires.. Le copolymere ether methylvinylique/- 
anhydride maleique estnettement prefere. 

L'acide polyacrylique ou ses sels, et le copolymere 
sont utilises sous la forme de solution aqueuse. La 
couche adhesive peut contenir de 40 % en poids a 85 % 
25 en poids d'eau visa vis du poids total de la couche 

adhesive. 

Si la feuille de masque est employee pour des 
objectifs cosm§tiques, la couche adhesive peut contenir 
des matieres cosmetiques actives, dont la quantite et 
30 le type ne sont pas limites et peuvent etre choisis par 
un specialiste de la technique. Par exemple, elles 
incluent, de fagon non limitative, les matieres 
naturelles telles que l'acide hyaluronique, les acides 
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amines, les proteines, les hormones, les extraits 
placentaires et les matieres tensioactives, les 
substances blanchissant la peau, les vitamines et 
similaires, qui peuvent etre utilisees seules ou sous 
5 la forme de melanges de celles-ci. 

Si la feuille de masque est employee pour des 
objectifs m6dicaux, la couche adhesive peut contenir 
des medicaments hydrosolubles ou dispersables dans 
l'eau, par exemple les anesthesiques, les analgesiques, 
10 les antihistaminiques, les medicaments stimulant la 
peau, les medicaments anti-inf lammatoires, les agents 
antiviraux, les steroides, les vitamines, qui peuvent 
etre utilises seuls ou sous la forme de melanges de 
ceux-ci. 

15 La couche adhesive de la feuille de masque de 

l 1 invention contient aussi des alcools polyvalents pour 
ameliorer la retention d'eau, la flexibility et la 
resistance de gel de la couche adhesive. Les exemples 
d' alcools polyvalents peuvent inclure, de fagon non 

20 limitative, la glycerine, le sorbitol, le propylene- 
glycol, 1 1 ethyleneglycol, le diethyleneglycol, le 1,3- 
dibutyleneglycol, le poly6thyleneglycol et le poly- 
propyleneglycol, qui peuvent etre utilises seuls ou 
sous la forme de melanges de ceux-ci. lis peuvent etre 

25 incorpores dans la couche adhesive en une quantite de 
0,1 a 50 % ' en poids vis a vis du poids total de la 
couche . 

Un agent de reticulation pour l'acide polyacrylique 
ou ses sels, et l 1 ether methylvinylique/ester maleique 
30 de monoalkyle ou 1' ether methylvinylique/anhydride 
maleique est un sel metallique polyvalent et peut 
inclure, de fagon non limitative, par exemple, les sels 
d 1 aluminium tels que les sulfates d f aluminium et de 
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m6tal alcalin, le chlorure d f aluminium, 1'hydroxyde 
d f aluminium, le sulfate d f aluminium, l'acetate 
d 1 aluminium, le glycinate d' aluminium et le tartrate 
d'aluminium, les sels de zinc tels que le chlorure de 
5 zinc, l'hydroxyde de zinc et le sulfate de zinc, les 
sels de magnesium et les sels de calcium. lis peuvent 
§tre utilises seuls ou sous la forme de melanges de 
ceux-ci et la quantite est entre 0, 005 % en poids et 
5,0 % en poids vis a vis du poids total de la couche 

10 adhesive. 

La couche adhesive peut aussi contenir un agent 
stabilisant comme base du gel adhesif des 
medicaments oud'autres matieres actives. II peut 
inclure, de facon non limitative, des agents chelatants 

15 tels que l'EDTA, le Na-EDTA/fe 1 ? acide lactique, de l'acide 
citrique^e l ! acide tartrique, un acide polyacrylique de 
bas poids moleculaire. lis peuvent etre utilises seuls 
ou sous la forme de melanges de ceux-ci, en quantite 
entre 0,001 % en poids et 15 % en poids visa vis 

20 du poids total de la couche adhesive. 

La couche adhesive peut aussi contenir des charges, 
de preference une charge inorganique . Elle peut 
inclure, de facon non limitative, le kaolin, la 
bentonite, l'oxyde de titane, les silicates anhydres et 

25 le talc. Elles peuvent etre utilisees seules ou sous la 
forme de melanges de celles-ci, et la quantite est 
entre 0,001 % en poids et 30 % en poids vis a vis du 
poids total de la couche adhesive. 

La couche adhesive peut aussi contenir des 

30 polymeres hydrosolubles ou gonflables dans l'eau. lis 
peuvent inclure, de fagon non limitative, la sodium- 
carboxymethylcellulose, une polyvinylpyrrolidone, un 
alcool polyvinylique, la gelatine, 1 1 hydroxymethyl- 
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cellulose, 1 f hydroxyethylcellulose, la gomme arabique 
et l f alginate de sodium, lis peuvent etre utilises 
seuls ou sous la forme de melanges de ceux-ci, et la 
quantite est entre 0,01 % en poids et 15 % en poids sur 
5 la base du poids total de la couche adhesive. 

La. couche adhesive de la.feuille de masque selon la . 
pr§sente invention peut etre formee en une couche 
unique ou en plusieurs couches . 

Les feuilles de masque adhesives de la pr&sente 

10 invention peuvent etre fabriqu6es par des techniques 
communes, et les types de support et de bande amovible 
peuvent etre choisis en fonction des objectifs et 
usages des feuilles, ce que peut aisement accomplir un 
specialiste de la technique. 

15 Par exemple, • la feuille de masque adhesive de la 

pr6sente invention ayant une couche adhesive peut etre 
fabriquee comme suit. 

Un copolymere ether methylvinylique/ester maleique 
de monoalkyle ou ether methylvinylique/anhydride 

20 maleique est dissous ou disperse dans de 1 1 eau 
deionisee chauffee, par exemple, a 60 °C puis la 
solution obtenue est agit§e pendant environ 20 a 
60 minutes pour effectuer une hydrolyse. La solution 
est diluee avec des alcools polyvalents. De l'acide 

25 polyacrylique seul ou melange avec un autre polymere 
hydrosoluble ou gonflable dans l ! eau, dans de l'eau 
d§ionisee, est ajoute a la solution ci-dessus et 
melange jusqu'a homogeneite. Ensuite, les ingredients 
actifs tels que des medicaments ou des matieres 

30 cosmetiques actives, les stabilisateurs, les agents de 
reticulation, les charges, les conservateurs, les 
agents tensioactifs ou les parfums, qui sont dissous ou 
disperses dans de l'eau deionisee ou un melange d'eau 
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cteionisee et d'alcools polyvalentS/ sont m61ang6s avec 
la solution homogene ci-dessus sous agitation pour 
donner une solution de couche adhesive. 

Cette solution de couche adhesive est ensuite 
5 appliquee uniform§ment sur la couche renfort & une 
6paisseur de 0,05 & 1,0 mm, et une bande amovible est 
stratifiee sur celle-ci. La feuille de masque ainsi 
obtenue peut etre decoupee dans une dimension et une 
forme desirees, et vieillie pendant environ 7 jours a 

10 temperature ambiante. 

En tant que couche de renfort, on peut utiliser une 
etoffe non tissee, de la charpie, des tissus a mailles 
ou des pellicules plastiques. 

La feuille de masque de 1" invention ayant deux 

15 couches adhesives peut etre fabriquee, en appliquant 
deux solutions de couche adhesive differentes ou 
identiques tour a tour sur la bande amovible, ou en 
collant les bandes amovibles revetues des deux 
solutions de couche adhesive ensemble. 

20 La presente . invention est decrite plus en detail 

par les exemples non limitatifs suivants. 
EXEMPLE 1. 

Une solution d'acide polyacrylique aqueuse a 20 % 
(20 g) a et£ melangee avec une solution de copolymere 

25 ether methylvinylique/ester maleique de monoethyle 
aqueuse a 25 % (Note 1 ci-dessous) (20 g) pour donner 
une solution de couche adhesive. 

15 g de glycerine, 10 g d f un melange de matieres 
cosmetiques (note 2 ci-dessous), 1 g d'agent 

30 tensioactif non ionique (Tween 80 : mono-oleate de 
polyoxyethylene (20) sorbitane) , 0,5 g de sulfate 
d 1 aluminium et d' ammonium (0, 055 % en poids 
d'aluminium) , 0, 1 g de methylparabene et 4,5 g de 
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triethanolamine ont ete dissous dans 14 g d'eau 
deionisee, et on y a disperse 13 g de kaolin et 2 g de 
dioxyde de titane. La dispersion obtenue a ete melangee 
avec la solution de couche adhesive ci-dessus. Toute 
5 l f operation de melange a ete effectuee £ environ 50 °C. 

La solution de couche adhesive ainsi obtenue a ete 
appliquee sur une etoffe non tissee a une epaisseur de 
0,5 mm, et une bande amovible a ete stratifiee sur 
celle-ci. La feuille de masque adhesive obtenue a ete 

10 decoupee a une forme et une dimension desirees, et 
vieillie a temperature ambiante pendant 7 jours. 
Note 1 : Lather methylvinylique/ester maleique de 
mono&thyle est fourni sous la forme d'une solution 
ethanolique ou isopropanolique k 50 % par le fabricant 

15 (ISP, s6rie Gantrez ES) . Par consequent, il faut 
ajouter de l f eau deionisee en une quantite de trois 
fois en volume a 1* ether methylvinylique/ester maleique 
de monoethyle, et evaporer I'ethanol ou 1 ? isopropanol a 
70 °C sous pression reduite pour donner une solution ou 

20 dispersion contenant 25 % de produits solides. 



Note 2 : Melange de matieres cosmetiques 

Solution d'acide hyaluronique a 0,1 % 3,0 g 

Acide lactique 2,0 g 

Extrait de placenta 0,5 g 

25 Huile de paraffine l f 0 g 

Huile de gratte-cul 0,5 g 

Alcool st§arylique 0,2 g 

Mono-oleate de polyoxyethylene sorbitane 0,1 g 

BHT (butylhydroxytoluene) 0,05 g 

30 Eau deionisee q.s. 
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EXEMPLE 2. 

Une solution de polyacrylate de sodium a 20 % 
aqueuse (poids moleculaire moyen en poids : environ 1 X 
10 4 ) (20 g) a 6t6 melangee avec une solution aqueuse de 
copolymere ether methylvinylique/anhydride maleique 
dans 20 g d'eau deionisee pour donner une solution de 
couche adhesive, 

Dans une solution de 1,5 g d'hydroxyethylcellulose 
dans 17 g d'eau deionisee, on a ajoute 15 g de 
sorbitol, 10 g de melange d f ingredients cosmetiques 
(note 2 de l'exemple 1), 1 g d f agent tensioactif non 
ionique (Tween 80 : mono-oleate de polyoxyethylene (20) 
sorbitane), 0,2 g de sulfate d'aluminium et d'ammonium 
(0,032 % en poids d f aluminium) , 0,5 g d'EDTA-2Na, 1,0 g 
d'acide tartrique, ,1,7 g d'uree et 0,1 g de methyl- 
parabene. 

La solution obtenue a ete melangee avec la solution 
de couche adhesive ci-dessus. Toute 1' operation de 
melange a ete effectuee a environ 50 °C. 

La solution de couche adhesive ainsi obtenue a ete 
appliquee sur une etoffe non tissee ^ une epaisseur de 
0, 5 mm, et une bande amovible a ete stratif iee sur 
celle-ci. La feuille de masque adhesive obtenue a ete 
decoupee a la forme et aux dimensions desirees , et 
vieillie £ temperature ambiante pendant 7 jours. 
EXEMPLE 3. 

Une solution d'acide polyacrylique a 20 % aqueuse 
(poids moleculaire moyen en poids : environ lxlO 4 ) 
(20 g) a ete melangee avec une solution de copolymere 
ether methylvinylique/ester maleique de monoethyle 
(10 g) et de copolymere ether methylvinylique/anhydride 
maleique (5 g) dans 16 g d'eau deionisee pour donner 
une solution de couche adhesive. 
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Dans une solution de 3 g de polyvinylpyrrolidone 
dans 14 g d'eau deionisee, on a dissous 15 g de 
sorbitol, 10 g de melange d' ingredients cosmetiques 
(note 2 de l'exemple 1), 1 g d'agent tensioactif non 
5 ionique (Tween 80 : mono-oleate de polyoxyethylene (20) 
sorbitane), 0,4 g de sulfate d 1 aluminium et d 1 ammonium 
(0,062 % en poids d' aluminium) , 0,8 g d'EDTA-2Na, 1,7 g 
d'uree et 0, 1 g de methylparab^ne. 

La solution obtenue a ete melangee avec la solution 
10 de couche adhesive ci-dessus. Toute 1' operation de 
melange a 6te effectuee a 50 °C. 

Ensuite, en suivant le mode operatoire de l'exemple 
2, on a obtenu une feuille de masque. 
EXEMPLE 4. 

15 Une solution de polyacrylate d 1 ammonium a 25 % 

aqueuse (poids moleculaire moyen en poids : environ 5 X 
10 3 ) (15 g) a ete melangee avec une solution aqueuse 
(25 %) d'ether methylvinylique/monoester maleique 
d'isopropyle (25 g) pour donner une solution de couche 

20 adhesive. 

Dans une solution de 7 g d' alginate de sodium dans 
24 g d'eau deionisee, on a dissous 15 g de sorbitol, 
10 g de melange d 1 ingredients cosmetiques (note 2 de 
l'exemple 1), 1 g d'agent tensioactif non ionique 

25 . (Tween 80 : mono-ol6ate de polyoxyethylene (20) 
sorbitane), 0,4 g de sulfate d f aluminium et d' ammonium 
(0,062 % en poids d' aluminium) , 0,8 g d'EDTA-2Na, 1,7 g 
d'uree et 0,1 g de methylparabene. 

La solution obtenue a 6te melangee avec la solution 

30 de couche adhesive ci-dessus. La solution de couche 
adhesive ainsi obtenue a ete appliquee sur une bande 
amovible a une epaisseur de 0,5 mm (premiere couche 
adhesive) , 
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Par ailleurs, la solution de couche adhesive a ete 
appliquee sur une bande amovible a une epaisseur de 
0,5 mm (seconde couche adhesive). 

Ces premiere et seconde couches adhesives ont ete 
5 stratifiees de fagon que les solutions de couche 
adhesive soient face a face pour donner une feuille de 
masque ayant deux couches adhesives. 
EXEMPLE 5. 

Une solution de polyacrylate d f ammonium a 25 % 

10 aqueuse (poids moleculaire moyen en poids : environ 5 X 
10 3 ) (25 g) a ete melangee avec une solution de 
copolymere ether m6thylvinylique/anhydride maleique 
(10 g) dans 18 g d'eau deionis6e pour donner une 
solution de couche adhesive. 

15 Dans une solution de 3 g de polyvinylpyrrolidone et 

de 1/5 g d'alcool polyvinylique dans 19 g d'eau 
deionis§e, on a dissous 10 g de glycerine, 5 de 1,3- 
butanediol, 2,2 g d'huile de menthe poivree, 4 % de 
dichlophenac sodium, 1 g d' agent tensioactif non 

20 ionique ( Tween 80 ; mono-oleate de polyoxyethylene (20) 
sorbitane), 0,35 g de sulfate d'aluminium et de 
potassium (0, 035 % en poids d 1 aluminium) , 0,85 g 
d'EDTA-2Na et 0,1 g de methylparabene . 

La solution obtenue a ete melangee avec la solution 

25 de couche adhesive ci-dessus. Toute l 1 operation de 
melange a §t6 effectuee a 50 °C. 

Ensuite, en suivant le mode operatoire de l'exemple 
2, on a obtenu une feuille de masque. 
EXEMPLE 6. 

30 Une solution d'acide polyacrylique a 25 % aqueuse 

(poids moleculaire moyen en poids :' environ 5 X 10 3 ) 
(20 g) a ete melangee avec une solution de copolymdre 
ether methylvinylique/anhydride maleique (10 g) dans 
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20 g d'eau deionisee pour donner une solution de couche 
adhesive. 

Dans une solution de 10 g d'acide polyacrylique & 
40 % dans 19 g d ! eau deionisee, on a dissous 10 g de 
glycerine, 2,3 g d'huile de menthe poivree, 4 % de 
dichlophenac sodium, 1 g d f agent tensioactif non 
ionique {Tween 80 : mono-oleate de polyoxyethyldne (20) 
sorbitane), 0,35 g de sulfate d f aluminium et de 
potassium (0,03 % en poids d f aluminium) , 0,8 g d'EDTA- 
2Na et 0,1 g de methylparabene . Ensuite, on a bien 
disperse 10 g de kaolin et 1,5 g de dioxyde de titane. 
La solution de dispersion obtenue a £t6 melangee avec 
la solution de couche adhesive ci-dessus. 

Ensuite, en suivant le mode operatoire de l f exemple 
2, on a obtenu une feuille de masque. 
EXEMPLE COMPARATIF 1. 

Du polyacrylate de sodium (poids moleculaire moyen 
en poids : environ 1 X 10 5 ) (15 g) , 30 g de glycerine 
et 0,5 g de sulfate d'aluminium et de potassium 
(0, 028 % d'aluminium) ont 6te melanges de fagon 
homog6ne dans un malaxeur, puis on y a ajout£ une 
solution d'acide polyacrylique aqueuse a 20 % (15 g) , 
de I'eau (28,5 g) et du Tween 80 (1 g) . Le melange a 
§t§ parfaitement agit6 pour donner un melange homogene, 
et un melange d 1 ingredients cosmetiques (note 2 de 
l'exemple 1) (10 g) y a 6te ajoute et a et§ emulsifie 
pour donner une solution de couche adhesive. t 

Ensuite, en suivant le mode operatoire de l'exemple 
2, on a obtenu une feuille de masque. 
EXEMPLE COMPARATIF 2. 

Dans une solution de 2,0 g d f ether methyl- 
vinylique/anhydride maleique et de 0,5 g d'acide 
citrique dans 18 g d'eau d6ionisee, on a ajoute 20 g de 
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kaolin, 3 g de dioxyde de titane, 5 g de gelatine, 3 g 
de polyacrylate de sodium, 1 g de sodiumcarboxymethyl- 
cellulose, 5 g de latex de caoutchouc naturel, 5 g de 
latex styrene butadiene (latex SBR) , 2,4 g de 
5 polybutene, 10 g du melange d 1 ingredients cosmetiques 
(note 2 de l'exemple 1) et 0,1 g d f antioxydants pour 
donner une solution de couche adhesive. 

Ensuite, en suivant le mode operatoire de l'exemple 
2, on a obtenu une feuille de masque. 

10 EXEMPLE COMPARATIF 3. 

1,5 g de gelatine, 3 g de polyvinylpyrrolidone, 
0,1 g de m6thylparabene et 1 g d'ur£e ont ete dissous 
dans 18,0 g d'eau deionisee a 50 °C, et on y a ajout6 
5 g de 1, 3-butyleneglycol, 2,2 g d'huile de menthe 

15 poivree, 4 g de sodiumdichlophenac, 50 g de sorbitol et 
0,5 g d'hydroxyde d 1 aluminium. On a ajoute un melange 
de 6,7 g de 1, 3-butyleneglycol, de 4 g de polyacrylate 
de sodium et de 4 g de sodiumcarboxymethylcellulose au 
melange ci-dessus pour donner une solution de couche 

20 adhesive. 

Ensuite, en suivant le mode operatoire de l'exemple 
2, on a obtenu une feuille de masque. 
EXEMPLE EXPERIMENTAL 1 

La mesure de 1 ' adhesivite des feuilles de masque 

25 adhesives de la presente invention a ete effectuee 
selon"PSTC". 

Essai d'adhesivite (PSTOl) 

On a prepare les feuilles de masque adhesives des 
exemples 1, 2, 3 et 5 et de l'exemple comparatif 1, et 
30 deux adhesifs disponibles dans le commerce (JEIL PARF™ 
fabrique par Jeii Pharmaceuticals Co., Ltd., Coree ; et 
DAEIL PA5™ fabrique par Daeil Chemical Industries, Co. , 
Ltd., Coree), tous ayant une dimension de 0,5 pouce x 
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20 cm. La bande amovible a ete detachee de la couche 
adhesive a environ 10 cm, et les feuilles de masque ou 
adhesifs ont ete places sur une plaque en acier 
inoxydable. La plaque a et6 laminee avec un rouleau en 
5 caoutchouc (2,3 kg) deux fois. La puissance pour 
detacher la feuille de masque ou l'adhesif de la plaque 
a 180° a ete mesuree en utilisant une machine d 1 essai 
universelle (SWICK) pour calculer la resistance au 
decollement. Les moyennes de mesures en triple sont 

10 presentees au tableau 1. 

Essai d'adh6rence (PSTC-6) 

On a prepare les adhesifs des exemples 1, 2, 3 et 5 
et de l'exemple comparatif 1, et deux adhesifs 
disponibles dans le commerce {JEIL PARI™ fabrique par 

15 Jeil Pharmaceuticals Co., Ltd., Coree ; et DAEIL PAS™ 
fabriqu6 par Daeil Chemical Industries, Co., Ltd., 
Coree), tous ayant une dimension de 1,0 pouce x 30 cm. 
La bande amovible a ete detach6e de la couche adhesive, 
et les feuilles de masque ou adhesifs ont ete fixes sur 

20 . une plaque en verre plate de fagon que la couche 
adhesive soit face vers le haut. 

Un appareil a tester 1 ! adherence a bille roulante 
TT-10 (Chemsultants International) a ete fixe a une 
extremity des feuilles de masque ou adhesifs, et une 

25 bille de 5/16 e de pouce a ete projetee. La distance 
parcourue par la bille sur la couche adhesive a ete 
d6terminee. Les moyennes de mesures en triple sont 
presentees au tableau 1. 

30 
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Tableau 1 





Ex. 1 


Ex.2 


Ex.3 


Ex.5 


Ex. C. 1 


Jeil Parf™ 


DaeilPAS * 


Adh&ivit* 
(g/pouce) 


125,7 ± 
34,3 


185,4 ± 
18,5 


176,9 ± 
32,7 


183,3 ± 
28,2 


74,7 ± 
34,5 


222,3 ± 
42,5 


48,6 ± 11,6 


Adherence 


2,80 ± 
0,84 


0,67 ± 
0,27 


2,25 ± 
0,75 


1,24 ± 
0,34 


3,98 ± 
1,44 


1,87 ±0,35 


4,35 ± 0,96 



EXEMPLE EXPERIMENTAL 2 
5 Pour determiner les proprietes d' adhesion des 

feuilles de masque adhesives de 1 ! invention et les 
effets de 1 1 application des feuilles sur la peau, on a 
prepare les adhesifs des exemples 1 a 4, des exemples 
comparatifs 1 et 2 et une feuille de masque cosmetique 

10 disponible dans le commerce, qui ont une dimension 
appropri§e pour etre appliques sur le visage. Ces 
feuilles a tester avaient des trous pour exposer les 
yeux, le nez et les levres. 

Chacune des feuilles, sauf la feuille de masque 

15 disponible dans le commerce/ a 6t6 appliquee sur le 
visage de 10 volontaires pendant trois heures, et a ete 
§valu6e quant a I'adhesivite a la peau, le residu de 
pate laisse, la douleur lors du retrait, l f irritation 
de la peau, les effets cosm6tiques (effets emollients 

20 et de retention d'eau) pour trois grades : 0, 
excellent ; , bon ; X, mauvais ou sans effet. 

L'adhesif disponible dans le commerce a ete 
appliqu6 pendant 30 minutes. 

En outre, la conservation de forme a aussi ete 

25 6valuee en laissant les feuilles a 60 °C pendant 
24 heures. Le degre de reticulation a aussi ete teste 
en immergeant la feuille dans de l'eau a 60 °C pendant 
3 heures sous agitation. Si la feuille se dissout dans 
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l'eau dans cette condition, la reticulation est 
mauvaise, alors que si la feuille est dispersee et 
gonflee, la reticulation est bonne. 

Les r6sultats sont presents au tableau 2. 

5 

Tableau 2 





Ex. 1 


Ex. 2 


Ex.3 


Ex.4 


Ex. C. 1 


Ex. C. 2 


Commercia 
I 


Adhesivite' & la peau 


0 


0 


0 


0 


0 


X 




Residu de pate laissl 


0 


0 


0 


0 




0 




Douleur au retrait 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


0 


Irritation de la peau 


O 


0 




o 


o 




0 


Effete cosmeUques 


0 


0 


0 


0 


0 


X 


0 


Conservation de la forme 
& haute temperature 


0 


0 


0 


0 




0 


o 


Reticulation 


0 


0 


0 


0 


X 


0 




Retention d'eau 


0 


0 


0 


0 


0 


X 


X 



Comme le montre le tableau 2, la feuille de 
l'exemple comparatif 2 contenant de la gelatine, de 
10 l 1 ether methylvinylique/anhydride maleique en une 
quantite inferieure a 5 % en poids, et de l f acide 
polyacrylique presente une tres mauvaise adhesivite a 
la peau. 

EXEMPLE EXPERIMENTAL 3. 

15 Afin d 1 examiner la penetration percutanee des 

ingredients actifs de la feuille de masque adhesive, 
les poils de I'aire dorsale .d'un cochpn d f Inde male, 
pesant environ 350 g,ont ete rases avec une tondeuse a 
cheveux, et l'aire dorsale rasee a ete excisee et 

20 congelee a -20 °C. 

L f 6chantillon de peau a ete place sur une lame en 
verre de cellule de diffusion de type Franz de fagon 
que la couche cornee soit face vers le haut . Le 
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compart iment rScepteur de la cellule a et£ rempli avec 
un tampon (= solution receptrice) et la cellule a ete 
maintenue & 37 °C. Les feuilles de masque adhesives des 
exemples 5 et 6 et de 1' exemple comparatif 1 ont et6 
5 appliquees sur la peau et la solution receptrice a ete 
agitee a 600 tr/mn. Apres la periode de temps 
pr6determinee, une partie de la solution receptrice a 
6t6 retiree p6riodiquement et remplacee avec un volume 
egal de solution fraiche. 

10 La solution receptrice prelevee de la cellule a ete 

6valu6e quant & la concentration du medicament qui y 
6tait contenu en utilisant la chromatographie liquide 
haute performance (CLHP) . Les conditions de la CLHP 
etaient les suivantes : 

15 Colonne : Ciau {Waters Chromatography, Milton, 

Mass.) 

Phase mobile : tampon methanol : acetate de sodium 

0,5 M (70/30, v/v) 
D6bit : 1,2 ml/mn 
20 Detecteur : UV 280 nm 



Tableau 3 





Exemple 5 


Exemple 6 


Ex. C. 1 


Debit de medicament 
(yg/cm.h) 


12,7 ± 1,3 


8,4 ± 0,9 


8,7 ± 0, 5 



On constatera que des modifications de cette 
invention peuvent etre effectuees sans s'ecarter de la 
25 portee essentielle de cette invention. 
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RE VEND I CAT I ONS 

1. Feuille de masque adhesive constitute d'une couche de 
renfort (3), d'une bande amovible (2) et d'au moins une 
couche adhesive (1, l 1 ) contenant des ingredients 
actifs, une base adhesive, des alcools polyvalents, des 
sels metalliques polyvalents, eventuellement des 
stabilisateurs, Eventuellement des charges et 
eventuellement des polymeres hydrosolubles ou 
gonflables dans de l'eau, 

caracterisee en ce que ladite base adhesive est 
constitute d'un copolymere ether methylvinylique/ester 
maltique de monoalkyle ou ether methylvinylique/- 
anhydride maleique, et d'un acide polyacrylique ou de 
sels de celui-ci. 

2. Feuille de masque adhesive selon la revendication 
1, dans laquelle la quantite dudit acide polyacrylique 
ou des sels de celui-ci est entre 2 % en poids et 30 % 
en poids visa vis du poids total de la. couche 
adhesive (1,1'). 

3. Feuille de masque adhesive selon la revendication 1 
ou 2, dans laquelle le poids moleculaire dudit acide 
polyacrylique ou de ses sels est dans la gamme de 1 X 
10 3 a 5 X 10\ 

4. Feuille de masque adhesive selon la revendication 
1, dans laquelle la quantite de copolymere ether 
mtthylvinylique/ester maleique de monoalkyle ou de 
copolymere ether methylvinylique/anhydride maleique est 
dans la gamme de 5 % en poids a 20 % en poids vis a 

vis du poids total de la couche adhesive. 
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5. Masque adhesif selon la revendication 1 ou 4, dans 
lequel le poids moleculaire moyen dudit copolym^re est 
entre 1 X 10 4 et 5 X 10 6 . 



2734574 



1/1 



FIG . 1 



Z Z Z Z ZIZ Z Z-Z 




7 



FIE .2 

i i' 



; s s 



REPUBLIQUE FRAN^AISE 



2734574 



INSTITUT NATIONAL 
de la 

PROPRIETE INDUSTRIELLE 



RAPPORT DE RECHERCHE 
PRELIMINAIRE 

etabli sur la base des dernieres revendications 
deposces avanC le commencement de la recherche 



N° d'enregistreraent 
national 



FA 516402 
FR 9506231 



DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categoric 



Citation du document avcc indication, en cas de besoin, 
des parties pert bent cs 



Revendications 
concern fees 
de la demande 
examinee 



FR-A-2 522 006 (VALLEYLAB INC) 26 Aout 
1983 

* revendications 61,71; exemple 44 * 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 008 no. 225 (C-247) ,16 Octobre 1984 

& JP-A-59 110616 (RAION KK) 26 Juin 

1984, 

* abrege * 

PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 
vol. 006 no. 149 (C-118) ,10 Aout 1982 
& JP-A-57 070817 (YAMAN0UCHI PHARMACEUT 
CO LTD; OTHERS: 01) 1 Mai 1982, 

* abrege * 

CHEMICAL ABSTRACTS, vol. 81, no. 4, 

29 Juillet 1974 

Columbus, Ohio, US; 

abstract no. 14427d, 'water soluble 

adhesive 1 

* abrege * 

& JP-A-73 024 490 (MATSUTANI CHEM IND.) 



DOMAIN ES TECHNIQUES 
RECHERCHES (Iot.CL.6) 



A61K 
C09J 



Die (ficMmnl de la rectanae 

6 Fevrier 1996 



Schueler, D 



CATEGORIE DES DOCUMENTS CITES 

X : parti culierenient pertinent a lui seul 

V : partlculierement pertinent en oomblnalson avec un 

autre document de la mtae categoric 
A : pertinent 1 rencontre d'au moins une revendication 

ou arri ere- plan technotogique general 
O : divulgation non-ecrite 

P : document Intercaiaire 



T : theorie ou prindpe a la base de ('invention 

E : document de brevet benefidant d'une date anterieure 

a la date de depot et qui n'a ete public qu'a cette date 

de depot ou qu'a une date posterieure. 
D : cite dans la denude 
L : cite pour d'autres raisons 

4 : membre de la mfime faraille, document correspondant 



